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Residue analysis of active substances from new plant protection products - 51h Communication: flurprimidol, 
nicosulfuron, prosulfuron, quinoclamine, triticonazole 
Von Ralf Fischer, Ralf Hänel und Johannes Siebers 
Zusammenfassung 
Es werden neue Wirkstoffe vorgestellt, die in Pflanzenschutz-
mitteln enthalten sind, welche zwischen März und Juli 1998 in 
Deutschland erstmalig zugelassen wurden. Neben ausgewählten 
physikalisch-chemischen Daten werden rückstandsanalytische 
Methoden zur Bestimmung der Wirkstoffe Flurprimidol, Nico-
sulfuron, Prosulfuron, Quinoclamin und Triticonazol in Erntegü-
tern, Lebensmitteln pflanzlichen und tierischen Ursprungs, Bo-
den, Wasser sowie Luft einschließlich Bestimmungsgrenzen und 
Wiederfindungsraten aus Zusatzversuchen im Überblick darge-
stellt. Für die gaschromatographische Bestimmung werden zu-
dem relative Retentionszeiten sowie massenspektrometrische 
Daten angegeben. 
Stichwörter: Rückstandsanalytik, Pflanzenschutzmittel, Flur-
primidol, Nicosulfuron, Prosulfuron, Quinoclamin, Triticonazol, 
Erntegüter, Lebensmittel, Boden, Wasser, Luft 
Abstract 
New active substances are presented which are contained in plant 
protection products authorized in Germany between March and 
July 1998 for the first time. A review is given of selected physi-
cal-chemical data and residue analytical methods for the deter-
mination of flurprimidol, nicosulfuron, prosulfuron, quin-
oclamine and triticonazole in crops, food of plant and animal ori-
gin, soil, water and air including limits of quantification and re-
coveries obtained in fortification experiments. Moreover, rela-
tive retention times and mass spectrometric data are presented for 
gas chromatographic determination. 
Key words: Residue analysis, plant protection products, flur-
primidol, nicosulfuron, prosulfuron, quinoclamine, triticonazole, 
crops, food, soil, water, air 
Einleitung 
Nach dem Pflanzenschutzgesetz müssen im Rahmen des Zulas-
sungsve1fahrens Analysenmethoden zur Bestimmung von Pflan-
*) 4. Mitteilung: Nachrichtenbl. Deut. Ptlanzenschutzd. 51 (5), 1999, 
105-114. 
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zenschutzmittelrückständen eingereicht werden. Im allgemeinen 
sind Methoden zur Bestimmung von Rückständen in Erntegü-
tern, Lebensmitteln pflanzlicher und tierischer Herkunft sowie in 
Boden, Wasser und Luft vorzulegen. Für die Überwachung von 
Höchstmengen und des Trinkwassergrenzwertes sowie für 
Monitoringzwecke sollen diese Methoden auch öffentlichen 
Einrichtungen und der betroffenen Wirtschaft zur Verfügung 
stehen. 
Für Wirkstoffe, die schon seit langem zum Einsatz kommen, 
sind Methoden zur Bestimmung von Rückständen in Lebensmit-
teln in der Regel bekannt (DEUTSCHE FoRSCHUNGSGEMEIN-
SCHAFr, 1991; GENERAL INSPECTORATE FOR HEALTH PROTECTION, 
1996). Im Bereich der Umweltanalytik stehen für eine Reihe von 
Wirkstoffen die VDLUFA-Methode zur Bodenanalytik (VD-
LUFA, 1996), DIN-Methoden zur Wasseranalytik (DIN, 1997) 
sowie Methodenhandbücher der amerikanischen Arbeitssicher-
heitsbehörden (OSHA; NIOSH) für die Luftanalytik zur Ve1fü-
gung. Außerdem kann für die Umweltkompartimente Wasser 
und Luft auf Methodensammlungen der BBA zurückgegriffen 
werden, die in Kurzform die im Zulassungsve1fahren einge-
reichten Methoden darstellen (FISCHER et al., 1997; RöDEL und 
SIEBERS, 1998). Eine entsprechende Zusammenstellung zur 
Rückstandsanalytik in Boden ist in Vorbereitung. Einen 
Überblick über die Wirkstoffe in zugelassenen Mitteln und deren 
Rückstandsanalytik wird von der BBA im Internet unter 
http://ww1v.bba.de/a11alytik/Jnethode11.ht111 gegeben. 
Da die Rückstandsanalytik neuer Wirkstoffe im allgemeinen 
nicht bekannt ist, soll der vorliegende Beitrag einen Überblick 
über Methoden zur Bestimmung derartiger Wirkstoffe geben. Er 
setzt eine Publikationsreihe fmt, in der Wirkstoffe vorgestellt 
werden, die in Pflanzenschutzmitteln enthalten sind, welche in 
Deutschland seit 1996 erstmalig zugelassen wurden. In der ersten 
Veröffentlichung (FISCHER und SIEBERS, 1997) wurden auch all-
gemeine Fragen zu den im Zulassungsve1fahren eingereichten 
Methoden diskutiert. 
Nach der Umsetzung der EU-Richtlinie 91/414/EWG in na-
tionales Recht durch die Neufassung des Pflanzenschutzgesetzes 
gelten für die bei Antragstellung vorzulegenden Analysenmetho-
den die in den Anhängen IIA und IIIA festgelegten Kriterien. 
Nähere Einzelheiten sind in der Leitlinie „Rückstandsanalysen-
methoden für die Überwachung" beschrieben (HÄNEL und Srn-
BERS, 1998), nach der Methoden beurteilt werden, die mit Anträ-
gen nach dem 31. Januar 1999 eingereicht werden bzw. auf die 
Bezug genommen wird. 
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Tab. 1. Neue Wirkstoffe in erstmalig zugelassenen Pflanzenschutzmitteln (März 1998 - Juli 1998) 
Wirkstoff BBA-Nr. CAS-Nr. Wirkungsbereich Anwendungsbereich Mittel Zulassungsinhaber 
Benzoesäure 0937 65-85-0 Bakterizid, Virizid, Zierpflanzenbau MENNO Florades Menno-Chemie 
Fungizid 
Eisen-111-phosphat 0947 10045-86-0 Molluskizid Zierpflanzenbau, Ferramol Neudorff 
Obstbau, Gemüsebau Schneckenkorn 
Flurprimidol 0912 56425-91-3 Wachstumsregler Zierpflanzenbau TOP FLOR Dow AgroSciences 
Metalaxyl-M 0933 70630-17-0 Fungizid Ackerbau (Kartoffeln) Ridomil Gold MZ * Novartis Agro 
Nicosulfuron 0934 111991-09-4 Herbizid Ackerbau (Mais) NISSHIN ISK Biosciences 
Prosulfuron 0917 94125-34-5 Herbizid Ackerbau (Mais) ECLAT** Novartis Agro 
Quinoclamin 0852 2797-51-5 Herbizid Rasen, Baumschulen Mogeton Stähler Agrochemie 
Triticonazol 0936 131983-72-7 Fungizid Ackerbau (Getreide) LEGAT*** Rh6ne-Poulenc Agro 
* enthält auch Mancozeb; enthält auch Bromoxynil; *** enthält auch Guazatin 
Wirkstoffdaten 
Zwischen dem 11. März und dem 29. Juli 1998 wurden in der 
Bundesrepublik Deutschland Pflanzenschutzmittel erstmalig zu-
gelassen, welche die in Tabelle l mit den entsprechenden Wir-
kungs- und Anwendungsbereichen genannten neuen Wirkstoffe 
enthalten. Die Struktmformeln der Wirkstoffe können der Abbil-
dung l entnommen werden. Weitergehende Informationen über 
die Zulassung, Anwendung und Auflagen werden in den Pflan-
zenschutzmittelverzeichnissen veröffentlicht (BIOLOGISCHE 
BUNDESANSTALT, 1999), die auch über das Internet zugänglich 
sind (http://Jv-ww.bba.de). Darüber hinaus erscheinen in dieser 
Zeitschrift in loser Folge Wirkstoffprofile für neuere Wirkstoffe, 
die wichtige Daten zu physikalisch-chemischen Eigenschaften, 
zur Wirkung und Anwendung, zum Verbleib und zu Auswirkun-
gen im Naturhaushalt enthalten. 
Flurprimidol Metalaxyl-M 
0 
liN~HNlrHN'~ NYN 0 0 
/0 CF3 
Benzoesäure wird im Zierpflanzenbau gegen bakterielle und 
pilzliche Schadorganismen sowie Viren zur Behandlung von 
Kulturgefäßen, Geräten und Stellflächen eingesetzt. Eisen-III-
phosphat wird im Obst-, Garten- und Zierpflanzenbau als Mol-
luskizid im Köderve1fahren (Schneckenkorn) angewendet. In 
beiden Fällen ist aufgrund der Anwendung nicht mit Rückstän-
den in Erntegütern zu rechnen, Analysenmethoden für die Über-
wachung werden für diese Wirkstoffe daher nicht benötigt. Auch 
Methoden zur Untersuchung der Umweltkompartimente wurden 
nicht gefordert, da es sich um natürlich vorkommende Substan-
zen handelt. 
Metalaxyl-M ist ein fungizider Wirkstoff, der gegen Phyto-
phthora i11festa11s in Kartoffeln eingesetzt wird. Es handelt sich 
dabei um das R-Stereoisomer aus dem bekannten Wirkstoff Me-
talaxyl, welcher aus einem racemischen Gemisch besteht. Unter 
dem Gesichtspunkt der Rückstandsanalytik ist Metalaxyl-M da-
1 0 
o,(~HNlrHN'~ YN 0 0 
/0 
Nicosulfuron 
0 11)> NH2 N, N 
Cl 
0 
Cl 
Prosulfuron Quinoclamin Triticonazol 
Abb. 1. Strukturformeln neuer Wirkstoffe in erstmalig zugelassenen Pflanzenschutzmitteln (März-Juli 1998) 
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her nicht als neuer Wirkstoff anzusehen. Die bereits vorliegen-
den Methoden zur Bestimmung von Metalaxyl können auch für 
Metalaxyl-M verwendet werden, die Rückstandshöchstmengen 
gelten für beide Wirkstoffe. 
In Tabelle 2 sind physikalisch-chemische Daten der Wirkstoffe 
zur Löslichkeit in Wasser, dem Octanol-Wasser-Verteilungskoef-
fizienten, Dampfdruck und Hydrolyse neben Summenformel 
und Molmasse zusammengestellt. Zusätzlich sind als Anhalts-
punkt für eine toxikologische Einschätzung die vom Bundesin-
stitut für gesundheitlichen Verbraucherschutz und Veterinärme-
dizin (BgVV) festgelegten Weite für die duldbare tägliche Auf-
nahme (DTA) angegeben. 
Retentionsdaten wurden mit einem Gaschromatographen HP 
5890 II unter den im folgenden genannten Bedingungen ermit-
telt. PND: Splitless-Injektion, Kapillarsäule DB 1 (Fa. J& W, 
Länge 15 m, innerer Durchmesser0,32 mm, Filmdicke 0,25 Jim), 
Temperaturprogramm: 60 °C (l min), 10 °C/min, 220 °C (5 min). 
PND: Splitless-Injektion, Kapillarsäule OV 1 (Fa. Sato, Länge 
30 m, innerer Durchmesser 0,25 mm, Filmdicke 0,25 Jim), Tem-
peraturprogramm: 60 °C (1 min), 10 °C/min, 220 °C (20 min). 
ECD: Splitless-Injektion, Kapillarsäule OPTIMA 5 (Fa. Mache-
rey-Nagel, Länge 30 m, innerer Durchmesser 0,32 mm, Film-
dicke 0,25 11m), Temperaturprogramm 60 °C ( 1 min), 10 °C/min, 
220 °C (17 min). ECD und PND (Simultan-Splitter): Gerstel 
Tab. 2. Daten zu den neuen Wirkstoffen (DosRAT, 1999; GonsCHILD et al., 1999) 
Wirkstoff Summenformel DTA Wasserlöslichkeit log PoJW Hydrolyse Dampfdruck 
Molmasse (g/mol) (mg/kg KG) bei 25 °C (mg/I} Halbwertszeit bei 25 °C (Pa) 
pH 5-9, 20 °C 
Flurprimidol C15H1sFsN202 0,02 100 3,34 >30 d 1 . 1Q"-4 
312,3 
Nicosulfuron C, 5H18N60 6S 2,0 7500 (20 °C) -4,63 15 d (pH 5) 8. 10-10 
410, 14 > 30 d (pH 7-9) 
Prosulfuron C15H16F3N50 4S 0,019 4000 1,5 5-12 d (pH 5) < 3,5. 10""3 
419.4 > 30 d (pH 7-9) 
Quinoclamin C10H6CIN03 0,002 23 (20 °C) 1,52 >30 d 6 · 10-s 
207,6 
Triticonazol C17H20CIN30 0,025 9,3 
317,82 
DTA: duldbare tägliche Aufnahme gemäß BgVV 
In organischen Lösemitteln wie Aceton, Dichlonnethan und 
Ethylacetat sind Flurprimidol (auch in Methanol und Toluol), 
Quinoclamin und Triticonazol (auch in Toluol) gut löslich(> 10 
g/l). Nicosulfuron zeichnet sich durch gute Löslichkeit in Di-
chlormethan aus, die Löslichkeit in Aceton und Ethylacetat liegt 
noch über l g/l. Gut löslich in Aceton und Ethylacetat ist Prosul-
furon, dessen Löslichkeit in Ethanol, Hexan und Toluol zwischen 
l und 10 g/1 beträgt. In einem unpolaren Lösemittel wie Hexan 
sind die Wirkstoffe Nicosulfuron (gilt auch für Methanol und To-
luol), Quinoclamin und Triticonazol mit weniger als 1 g/l löslich. 
Auch Flurprimidol zeigt eine Löslichkeit von nur wenig mehr als 
1 g/l. 
Allgemeines zu den Analysenmethoden 
Für die Wirkstoffe Flurprimidol, Quinoclamin und Triticonazol 
wurden Kenndaten der gaschromatographischen Bestimmung 
mit verschiedenen Kapillarsäulen und Detektoren ermittelt. In 
Tabelle 3 sind die relativen Retentionszeiten und die Detektor-
signale,jeweils bezogen auf die Referenzsubstanz Parathion, zu-
sammengestellt. Wenn das Detektorsignal (Peakfläche) des be-
treffenden Wirkstoffs bei der gleichen Konzentration 10-50 % 
des Parathion-Signals betrug, ist dies durch ++ gekennzeichnet. 
Eine höhere beziehungsweise niedrigere Signalintensität wird 
dementsprechend durch die Angaben +++ oder+ dargestellt. Die 
3,3 >30 d < 10""3 
Kaltaufgabesystem, Kapillarsäule HP 1701 (Fa. Hewlett-
Packard, Länge 30 m, innerer Durchmesser 0,25 mm, Filmdicke 
0,25 Jim), Temperaturprogramm: 60 °C, 10 °C/min, 220 °C 
(23 min), 3 °C/min, 270 °C (5 min). Die Retentionszeiten von Pa-
rathion betrugen 11,97 min (DB 1 ), 15,71 min (OV 1), 16,85 min 
(OPTIMA 5) beziehungsweise 22,21 min (HP 1701). Bei der zu 
einem späteren Zeitpunkt durchgeführten Bestimmung der Da-
ten für Flurprimidol zeigte sich für die Referenzsubstanz eine 
leichte Verschiebung zu kürzeren Retentionszeiten. 
In Tabelle 4 sind massenspektrometrische Daten für Flurpri-
midol, Quinoclamin und Triticonazol angegeben, die bei der Ab-
sicherung positiver Befunde mit Hilfe der GC-MS-Kopplung 
Verwendung finden können. Die Massenspektren wurden mit 
einem Quadrupolgerät HP 5973 nach Elektronenstoßionisation 
bei 70 e V aufgenommen. 
Für Bestimmungen mit der HPLC wie in der VDLUFA-Mul-
timethode für Boden oder der DIN-Multimethode für Trinkwas-
ser sind UV-spektroskopische Daten von Bedeutung. UV-Ma-
xima und der entsprechende Absorptionskoeffizient sind in Ta-
belle 4 für die fünf neuen Wirkstoffe zusammengestellt. Die UV-
Spektren wurden in Methanol aufgenommen. 
Die im folgenden aufgeführten rückstandsanalytischen Me-
thoden für Lebensmittel, Erntegüter, Boden, Wasser und Luft 
werden in Tabellenform zusammengefaßt dargestellt. Grundlage 
der vorliegenden Daten sind die von den Antragstellern einge-
Tab. 3. Gaschromatographische Daten zu den neuen Wirkstoffen (DEMIRBAS und SIEBERS, 1998a) 
Wirkstoff 
Flurprimidol 
Quinoclamin 
Triticonazol 
relative Retentionszeit (Referenz: Parathion) 
DB 1 Optima 5 HP 1701 
0,80 (OV 1) 
0,95 
1,38 
1,35 
0,98 
1,60 
1,55 
1,03 
2,27 
Angaben zu Säulen, Temperaturprogramm, Retentionszeiten von Parathion siehe Text 
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Tab. 4. Massenspektrometrische und UV-spektroskopische Daten zu den neuen Wirkstoffen (GoLDMANN UND S1EBERS, 1999, 
DOBRAT, 1999) 
Wirkstoff Hauptfragmente m/z (Intensitäten) 
269 (100), 107 (97), 270 (14), 189 (7) 
Maxima im UV-Spektrum > 200 nm 
in nm ( smax in 1 mol-1 cm-1) 
Flurprimidol 
Nicosulfuron 
Prosulfuron 
Quinoclamin 207 (93), 172 (100), 144 (35), 209 (31) 
205 (1,91 . 104) 
242 (1,50 . 104) 
228 (2, 16 . 104) 
267 (3,61 . 104) 
332 (2,95 . 103) 
449 (2,37 . 103) 
263 (2,58 . 104) Triticonazol 317 (5), 299 (18), 235 (100), 237 (33), 115 (86) 
Angaben zu den Meßbedingungen siehe Text 
reichten Berichte, die im Literaturverzeichnis angegeben sind. 
Zur Extraktion werden Verfahren und verwendete Lösemittel ge-
nannt, einzelne Schritte der Aufreinigung einschließlich Deriva-
tisierung werden beschrieben. Unter Bestimmungsprinzip wer-
den Informationen zu den Trenn- und Detektionssystemen auf-
geführt. Die Wiede1findungsraten beziehen sich auf Zusatzver-
suche mit den angeführten Erntegütern bzw. Matrices. Dabei 
werden neben der mittleren Wiederfindungsrate der Variations-
koeffizient (v), die Zahl der Zusatzversuche (n) sowie in eckigen 
Klammern der Bereich der untersuchten Dotierungskonzentra-
tionen angegeben. Als Bestimmungsgrenze (BG) wird die nied-
rigste validierte Konzentration angesehen (EG, 1996). 
Für einige Methoden sind im Rahmen der Antragsbearbeitung 
im Zulassungsverfahren noch Forderungen zu eifüllen. Im übri-
gen entsprechen nicht alle der hier beschriebenen Methoden den 
Anforderungen, z. B. wenn Techniken eingesetzt werden, die 
nicht als allgemein gebräuchlich angesehen werden können. 
Diese Analysenmethoden werden als zusätzliche Information in 
den Tabellen aufgefüh1t. 
Bestimmung von Rückständen in Pflanzen und 
Lebensmitteln pflanzlicher Herkunft 
Die rückstandsanalytischen Methoden sollen eine Überwachung 
der in der Rückstands-Höchstmengenverordnung festgelegten 
Werte ermöglichen. Bei den hier vorgestellten neuen Wirkstoffen 
ist der unveränderte Wirkstoff als relevanter Rückstand anzuse-
hen. Die Überwachung der in der Rückstandsdefinition festge-
legten Verbindungen wird, sofern möglich, sinnvollerweise mit 
Multimethoden durchgeführt. Die Anwendbarkeit der dichlor-
methanfreien Version (SPECHT et al., 1995, aufgenommen in die 
Amtliche Sammlung von Untersuchungsmethoden nach § 35 
LMBG, BGVV, 1998) der von der DEUTSCHEN FoRSCHUNGSGE-
MEINSCHAFr ( 199 l) veröffentlichten Methode S 19 ist für die Be-
stimmung von Quinoclamin und Triticonazol in Tomaten unter-
sucht worden (DEMIRBAS UND SIEBERS, l 998b ). Im Zulassungs-
ve1fahren sind aufgrund des Anwendungsbereiches keine Analy-
senmethoden zur Bestimmung von Quinoclamin in Lebensmit-
teln e1forderlich. Trotzdem wurde dieser Wirkstoff untersucht, 
um zu zeigen, daß die S 19-Methode prinzipiell angewendet wer-
den kann. In Tabelle 5 sind Angaben zu Bestimmungsgrenzen 
und Wiede1findungsraten der Validierung der Multimethode S 19 
zusammengestellt. Die Endbestimmung e1folgte mit GC-ECD 
(Quinoclamin mit Kapillarsäule HP 1701) und GC-PND (Triti-
conazol mit Kapillarsäule DB-1 ). Bei der Untersuchung der Auf-
reinigung mittels Mini-Kieselgelsäule wurden die Wirkstoffe in 
den folgenden Eluaten gefunden (Mittelwerte aus 8 Bestimmun-
gen): Quinoclamin- Eluat 3 (95 % ) und Eluat 4 (13 % ); Tritico-
nazol-Eluat 4 (21 %) und Eluat 5 (67 %). 
Neben einer weiteren Methode zur Bestimmung von Tritico-
nazol in Pflanzen und Lebensmitteln pflanzlichen Ursprungs 
werden in Tabelle 6 Methoden zur Bestimmung der Sulfonyl-
harnstoffe Nicosulfuron und Prosulfuron vorgestellt, die nicht 
mit der Multimethode S 19 erfaßt werden können. In diesen Fäl-
len e1folgt die Endbestimmung mit Hilfe von HPLC-UVD, da 
die Gaschromatographie aufgrund der thermischen Instabilität 
dieser Wirkstoffe nicht geeignet ist. 
Bestimmung von Rückständen in Lebensmitteln 
tierischer Herkunft 
ln der Richtlinie 86/363/EWG werden derzeit auch dann Höchst-
mengen für Lebensmittel tierischer Herkunft festgelegt, wenn 
Rückstände nicht nachweisbar sind. Die Höchstmengen werden 
in diesem Fall auf die Bestimmungsgrenze gelegt (EG, 1986). 
Einzelmethoden zur Rückstandsanalytik liegen für Nicosulfu-
ron, Prosulfuron und Triticonazol vor. Als relevanter Rückstand 
ist in diesen Fällen allein der Wirkstoff anzusehen. Für die Wirk-
stoffe Flurprimidol und Quinoclamin sind auf Grund der bean-
tragten Anwendungen keine Überwachungsmethoden für Le-
bensmittel erforderlich. In Tabelle 7 sind Angaben zu Extraktion, 
Reinigung, Bestimmungsprinzip, untersuchter Matrix, Wieder-
findungsraten und Bestimmungsgrenze der Methoden zusam-
mengestellt. Störende Blindwerte wurden bei der Methodenvali-
dierung nicht festgestellt. 
Bestimmung von Rückständen in Boden 
Die Methoden für die Rückstandsanalytik in Boden müssen eine 
Quantifizierung des Wirkstoffs bis zu einer Konzentration von 
0,05 mg/kg ermöglichen (EG, 1996). Zur Bestimmung der Rück-
stände in Boden liegen Methoden für alle vorgestellten neuen 
Wirkstoffe vor. In Tabelle 8 sind Angaben zu Probenextraktion, 
Reinigung, Bestimmungsprinzip, Wiederfindungsraten und Be-
stimmungsgrenze der Methoden zusammengestellt. Störende 
Tab. 5. Anwendbarkeit der DFG-Multimethode S19 
Wirkstoff Matrix Wiederfindungsraten (%) BG 
AUTOR [Zusätze in mg/kg] (mg/kg) 
Flurprimidol Boden 94 (v = 5, n = 10) 0,05 
RoGGE und [0,05 und 0,5] 
SiEBERS, 1998 
Quinoclamin Tomaten 83(v=11, n =14) 0,01 
DEMIRBAS und [0,01-0,5] 
SIEBERS, 1998b Boden 97 (v = 5, n = 9) 0,01 
[0,01-0,5] 
Triticonazol Tomaten 77 (v = 16, n = 8) 0,05 
DEMIRBAS und [0,05-0,5] 
SIEBERS, 1998b Boden 95(v=9,n=10) 0,01 
[0,01-0,5] 
BG: Bestimmungsgrenze, v: Variationskoeffizient(%), n: Zahl der 
Zusatzversuche 
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Tab. 6. Bestimmung von Rückständen in Pflanzen und Lebensmitteln pflanzlichen Ursprungs 
Wirkstoff 
AUTOR 
Nicosulfuron 
SCHULZ, 1995 
Prosulfuron 
HOFHERR, 1996 
Triticonazol 
GUILLET und 
SIMONIN, 1994 
Extraktion/Reinigung Bestimmungsprinzip 
Homogenisieren mit Acetonitril; HPLC-UVD (254 nm) 
Extraktion mit DCM oder Na2B40/ LiChrospher RP-18, 
Hexan, GPC oder Mega Bond Elut Acetonitril/Wasser/ 
C18 Reinigung, Elution mit DCM Eisessig (30:70:1) 
bzw. Methanol/Wasser (20:80) 
Extraktion mit Methanol/Phosphat- HPLC-UVD (230 nm), 
puffer (60:40), Säulenschaltung: 1. PRP1, 
Extraktion mit DCM/Hexan (35:65), 2. lnertsil ODS, 3. lnertsil 
Chem-Elut-Aufreinigung, Elution mit Phenyl, Gradientenelution 
DCM/Hexan (35:65) Phosphatpuffer/Acetonitril 
Homogenisieren mit Aceton/Wasser, GC-PND, Kapillarsäule 
Reinigung über Octadecyl-Säule, J&W DB-608 
Elution mit Acetonitril sowie 
Aminopropyl-Säule, Elution mit 
Aceton/DCM (10:90) 
Erntegut Wiederfindungsraten (%) 
[Zusätze in mg/kg] 
Mais: 
Pflanze 87(v=19,n=9) 
[0,02 und 0,1] 
Kolben 124 (n = 2) 
[0,1] 
Mais: 
Korn 108 (v = 8, n = 19) 
Pflanze 97 (v = 16, n = 8) 
Kolben 92 (v = 11, n = 8) 
[0,01-0,05] 
Weizen, Gerste 
Körner 109 (v = 9, n = 6) 
[0,01-0,1] 
Stroh 96 (v = 18, n = 11) 
[0,05 und 0,5] 
BG: Bestimmungsgrenze, v: Variationskoeffizient(%), n: Zahl der Zusatzversuche, DCM: Dichlormethan 
BG 
(mg/kg) 
0,02 
0,1 
0,01 
0,01 
0,01 
0,01 
0,05 
Blindwerte wurden bei der Untersuchung nicht dotierter Boden-
proben nicht festgestellt. Mit der aufgeführten HPLC-MS-Me-
thode für den Wirkstoff Prosulfuron können auch die im Boden 
gebildeten 4-Hydroxytriazin- und Phenylsulfonamid-Metabolite 
bestimmt werden. 
(Mittelwerte aus 8 Bestimmungen): Flurprimidol in Eluat 2 
( 100 % ); Quinoclamin in Eluat 3 (95 % ) und Eluat 4 (13 % ); Tri-
ticonazol in Eluat 4 (21 % ) und Eluat 5 (67 % ). 
Bestimmung von Rückständen in Wasser Für die Wirkstoffe Flurprimidol, Quinoclamin und T1iticona-
zol konnte die Bestimmung in Boden mit Hilfe der dichlorme-
thanfreien DFG-Multimethode Sl9 validiert werden (DEMIRBAS 
und SIEBERS, l 998b ). Wiede1findungsraten und Bestimmungs-
grenzen für die Bestimmung dieser Wirkstoffe finden sich in Ta-
belle 5. Die Endbestimmung e1folgte mit GC-ECD (Quinocla-
min mit Kapillarsäule HP 1701) und GC-PND (Flurprimidol mit 
Kapillarsäule HP 170 l, Triticonazol mit Kapillarsäule DB-1 ). 
Bei der Untersuchung der Aufreinigung mittels Mini-Kieselgel-
säule wurden die Wirkstoffe in den folgenden Eluaten gefunden 
Mit den vorgelegten Methoden zur Bestimmung von Rückstän-
den in Wasser muß der Grenzwert der Trinkwasserverordnung 
(O,l Jlgll für einen Pflanzenschutzmittelwirkstoff) überprüfbar 
sein. Zur Bestimmung der Rückstände in Wasser liegen Metho-
den für alle vorgestellten neuen Wirkstoffe vor. In Tabelle 9 sind 
Angaben zu Probenextraktion, Bestimmungsprinzip, Wiederfin-
dungsraten und Bestimmungsgrenze der Methoden zusammen-
gestellt. Als relevanter Rückstand wird bei den genannten Wirk-
stoffen der unverände1te Wirkstoff angesehen. Mit Ausnahme 
Tab. 7. Bestimmung von Rückständen in Lebensmitteln tierischen Ursprungs 
Wirkstoff 
AUTOR 
Nicosulfuron 
SCHULZ und 
ULLRICH-MITZEL, 
1996 
Prosulfuron 
Y OKLEY, 1992 
Triticonazol 
LE GREN, 1994, 
LE GREN, 1995 
Extraktion/Reinigung 
Fleisch, Leber: Inkubation (37 °C, 
Phosphat-Puffer, 20 h); 
Homogenisieren mit Acetonitril, 
Extraktion in DCM, C-18-Säule, 
Elution: Wasser/Methanol (80:20), 
GPC, Elution: Phosphat-Puffer pH 7,2 
Homogenisieren mit Aceton/ 
NaHC03-Puffer (90:10), Extraktion in 
MTBE/Hexan (1 :1 ), wäßrige Phase: 
Extraktion in DCM/Hexan, Sep-Pak-
Säule, Elution mit Methanol/ 
Acetonitril (60:40) 
Fleisch: Homogenisieren mit Aceton; 
Eier, Milch, Fett: Homogenisieren mit 
Acetonitril; 
Eier: Cm-Reinigung, Elution mit 
Acetonitril; Fett: Cm-Reinigung, 
Elution mit Wasser/ Acetonitril (4:6); 
Milch, Fleisch: Cm-Reinigung, 
Elution mit Wasser/Acetonitril (1 :9); 
Milch, Fleisch, Eier: Reinigung über 
Aminopropyl-Kartusche, Elution mit 
Aceton/DCM (1 :9) 
Bestimmungsprinzip 
HPLC-UVD 
(254 nm), Nucleosil 
C-18, Gradienten-
elution Acetonitril/ 
Wasser (0,01 % 
Trifluoressigsäure), 
HPLC-UVD 
(225 nm), Supelcosil 
LC-18-DB, 0,05 % 
H3PO.fAcetonitril (60:40) 
GC-ECD, Kapillar-
säule J&W DB-608 
Matrix 
Milch 
Eier 
Geflügel 
Fleisch 
Leber 
Milch 
Eier 
Fleisch 
Fett 
Blut 
Innereien 
Fleisch 
Eier 
Fett 
Milch 
Wiederfindungsraten (%) 
[Zusätze in mg/kg] 
81 (v = 7, n = 6) 
95 (v = 8, n = 6) 
92 (v =12, n = 6) 
91 (v =15, n = 6) 
94 (v = 16, n = 6) 
[0,025--0,5] 
86 (v =12, n = 7) 
[0,01-0,5] 
87 (v = 2, n = 3) 
93 (v = 12, n = 14) 
83 (v = 8, n = 15) 
78 (v = 20, n = 4) 
[0,05--0,5] 
99(v=7,n=15) 
[0,05-5,0] 
97 (v = 7, n = 12) 
85 (v = 12, n = 6) 
106 (v = 3, n = 6) 
[0,05 und 0,25] 
91 (v = 6, n = 6) 
[0,01 und 0,05] 
BG: Bestimmungsgrenze, v: Variationskoeffizient(%), n: Zahl der Zusatzversuche, DCM: Dichlormethan, MTBE: Methyl-t-butylether 
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BG 
(mg/kg) 
0,025 
0,025 
0,025 
0,025 
0,025 
0,01 
0,05 
0,05 
0,05 
0,05 
0,05 
0,05 
0,05 
0,05 
0,01 
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Tab. 8. Bestimmung von Rückständen in Boden 
Wirkstoff Extraktion Reinigung/Derivatisierung Bestimmungsprinzip 
AUTOR 
Flurprimidol Erhitzen unter Extraktion mit Hexan, GC-ECD; 
WEST et aL' 1988 Rückfluß mit Alumina B Sep-Pak 1 % SP-1000 Supelcoport 
Methanol/ Reinigung, Elution mit 
Wasser (80:20) DCM/Methanol (75:25) 
Nicosulfuron Schütteln mit Nach Ansäuern und Zugabe HPLC-UVD (252 nm), 
HUBER, 1996 Wasser/Aceto- von Na2B40 7-Lösung waschen Nucleosil C-18, Acetonitril/ 
nitril/HCI (40, mit Hexan, Extraktion in Wasser (1 % Essigsäure) 
160,1ml) DCM, GPC, Eluent: Phosphat-
puffer, nach Ansäuern 
Extraktion in DCM 
Prosulfuron Schütteln mit Extraktion mit DCM/Hexan HPLC-UVD (230 nm), Säulen-
HüGUN und Methanol/Phos- (80:20), Chem-Elut-Reinigung, schaltung: 1. PRP-1, 2. Adsor-
00MANGE, 1992 phatpuffer (80:20) Elution mit DCM/Methanol bosphere HS C18, 3. lnertsil 
(94:4) phenyl, Phosphatpuffer/Aceto-
nitril, 1. pH 7 (62:38), 2. pH 
2,3 (57:43), 3. pH 2,3 (51 :49) 
VARGO, 1993 Schütteln mit SPE (C18), Elution mit HPLC-MS, Zorbax Rx C8, 
20 % Methanol/ Acetonitril Gradientenelution, A: 0, 1 % 
0,05 M Phos- Essigsäure/Acetonitril, B: 
phatpuffer Essigsäure/Acetonitril/Wasser 
(0, 1 :25:74,9), lonspray Inter-
face, Negative Ion Monitoring, 
SIM: m/z 418 
Quinoclamin Schütteln mit Extraktion mit Cyclohexan/ GC-ECD, CP-Sil 13 CB, 
BRIELBECK und Aceton/Wasser Ethylacetat (1 :1 ), Split-lnjektion 
MARX, 1996 (2:1) Florisil-Reinigung, Elution mit 
Toluol/Ethylacetat (95:5) 
Triticonazol Mazerieren mit Cyanopropyl-Kartusche, GC-ECD, Kapillarsäule 
GUILLET und Aceton Elution mit Acetonitril, J&W DB-17 
SiMONIN, 1992 Aminopropyl-Kartusche, 
Elution mit Aceton/DCM (1 :9) 
BG: Bestimmungsgrenze, v: Variationskoeffizient(%), n: Zahl der Zusatzversuche, DCM: Dichlormethan 
Tab. 9. Bestimmung von Rückständen in Trinkwasser und Oberflächenwasser 
Wirkstoff 
AUTOR 
Flurprimidol 
BUTCHER, 1993 
Nicosulfuron 
SCHULZ und 
ULLRICH-MITZEL, 
1995a 
Prosulfuron 
VARGO, 1993 
VARGO, 1991 
Quinoclamin 
BRIELBECK und 
MARX, 1994 
Triticonazol 
AUSTIN und 
MANLEY, 1993 
Extraktion 
Bond-Elut-C18-Kartusche, Elution mit 
Aceton, Bond-Elut Silica Kartusche, 
Elution mit Toluol/Aceton (90:10) 
Nach Ansäuern mit HCI Extraktion 
mit DCM 
Nach Ansäuern mit H3P04 
Festphasenextraktion (C18), Elution 
mit Acetonitril 
Nach Ansäuern mit H3P04 Extraktion 
mit DCM 
Extraktion mit DCM 
Festphasenextraktion (C18), Elution 
mit Methanol 
Bestimmungsprinzip 
GC-ECD, J&W DB5, Splitless-lnjektion 
HPLC-UVD (254 nm), Nucleosil C-18, 
Acetonitril/Wasser/Essigsäure 
(30:70:0, 1) 
HPLC-MS, Zorbax Rx C8, Gradienten-
elution, A: 0, 1 % Essigsäure/Acetonitril, 
B: Essigsäure/Acetonitril/ Wasser 
(0, 1 :25:74,9), lonspray Interface, 
Negative Ion Monitoring, SIM: m/z 418 
HPLC-UVD (225 nm), Säulenschaltung: 
1. Spherisorb CN, 20 % 
Acetonitril/Wasser (0,1 % H3P04), 
2. Spherisorb ODS-2, 45 % Acetonitril/ 
Wasser (0, 1 % H3P04) 
GC-ECD, CP Sil 13 CB, 
Split-1 njektion 
Trinkwasser: 
HPLC-UVD (260 nm), HPLC Techno-
logy S5 ODS-2, Methanol/Wasser (8:2) 
Oberflächenwasser: 
HPLC-UVD (260 nm), APEX cyano, 
Methanol/Wasser (4:6) 
BG: Bestimmungsgrenze, v: Variationskoeffizient(%), n: Zahl der Zusatzversuche, DCM: Dichlormethan 
Wiederfindungsraten (%) BG 
[Zusätze in mg/kg] 
80 (v = 6, n = 9) 
[0,01-2,0] 
83 (v = 11, n = 12) 
[0,005--0, 1] 
91 (v=11,n=18) 
[0,0002--0,001] 
79 (v = 12, n = 20) 
[0,0005-0,05] 
91 (v = 12, n = 24) 
[0,02--0,4] 
11 O (v = 15, n = 7) 
[0,005-0,05] 
Wiederfindungsraten (%) 
[Zusätze in µg/I] 
91 (v = 8, n = 12) 
[0,05-1,0] 
102(v=7,n=12) 
[0,05-,0] 
92 (v = 4, n = 5) 
[0,05-5,0] 
82(v=17,n=18) 
[0,05-,0] 
97 (v =16, n = 9) 
[0,01-0,1] 
88 (v = 12, n = 9) 
[0,05-0,5] 
102,69 
[1,0] 
(µg/kg) 
10 
5 
0,2 
0,5 
20 
5 
BG 
(µg/I) 
0,05 
0,05 
0,05 
0,05 
0,01 
0,05 
1,0 
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Tab. 1 O. Bestimmung von Rückständen in Luft 
Wirkstoff Probenahme Desorption Bestimmungsprinzip Wiederfindungsraten BG (µg/m 3 
(%)[dem Zusatz [Probenahme-
entsprechende dauer, Proben-
AUTOR Konzentrationen in µg/m 3] volumen] 
Flurprimidol GLA-5000-Filterkassette Methanol GC-ECD, J&W DB-5, 97 (v = 12, n = 20) 6,0 
MURPHY et al., + Chromosorb-106-Ad- Splitless-lnjektion [6,0-11000] (8 h, 480 1) 
1992 sorptionsröhrchen (150 
mg vernetztes Polystyrol) 
Nicosulfuron Tenax-Adsorptions- Schütteln mit HPLC-UVD (254 nm), 90(v=9,n=19) 1,2 
SCHULZ und röhrchen ( 100 mg/ Acetonitril Nucleosil C-18, Aceto- [1,2-1200] (6:40 h, 96 1) 
ULLRICH-MITZEL, 50 mg) nitril/Wasser (1 % 
1995b Essigsäure) (30:70) 
Prosulfuron OVS-Sorptionsröhrchen Methanol/ HPLC-UVD (240 nm), 89 (v = 7, n = 6) 1,0 
TRIBOLET, (Glasfaserfilter+ Ultraschall- lnertsil Phenyl, Phos- [1,0-10,0] (6 h, 1801) 
1994 XAD-2) behandlung phatpuffer pH 2.3/ 
Acetonitril (48,5:51,5) 
Triticonazol Orbo-44 Adsorptions- Schütteln mit GC-ECD, Kapillarsäule 106 (v = 5, n = 8) 1,0 
MAESTRACCI röhrchen (100 mg/50 mg Toluol J&W DB-608 [0,7 und 15,0] (8 h, 450 1) 
und TURIER, Styrol-Divinylbenzol-
1994 Copolymer) 
BG: Bestimmungsgrenze, v: Variationskoeffizient(%), n: Zahl der Zusatzversuche, OVS: OSHA Versatile Sampler 
von Flurprimidol konnte bei den angegebenen Wirkstoffen auf 
zusätzliche Aufreinigungsschritte bei Trinkwasserproben ver-
zichtet werden. Störende Blindwerte sind bei der Methodenvali-
dierung nicht aufgetreten. Mit der aufgeführten HPLC-MS-Me-
thode für den Wirkstoff Prosulfuron können auch die 4-Hy-
droxytriazin- und Phenylsulfonamid-Metabolite bestimmt wer-
den. 
Bestimmung von Rückständen in Luft 
Zur Bestimmung der Rückstände in Luft liegen Methoden für 
Flurprimidol, Nicosulfuron, Prosulfuron und Triticonazol vor. Es 
werden Adsorptionsröhrchen mit verschiedenen Sorbentien 
(Tenax, vernetztes Polystyrol, Styrol-Divinylbenzol-Copolymer 
beziehungsweise XAD-2 mit Glasfase1filter) verwendet. Die 
mindestens zu erreichende Bestimmungsgrenze wurde auf der 
Basis einer toxikologischen Größe wie der inhalativen subchro-
nischen No-Observable-Adverse-Effect-Concentration (NO-
AEC) oder der duldbaren täglichen Aufnahme (DTA) ermittelt 
(BLACHA-PULLER et al., 1994). Ausgehend von den in Tabelle 2 
aufgeführten DTA-Werten ergeben sich mindestens zu bestim-
mende Konzentrationen C von 6 jig/m3 für Flurprimidol, 600 
jig/m3 für Nicosulfuron, 5,7 jlg/ml für Prosulfuron und 7,5 flg/m3 
für Triticonazol. 
In Tabelle 10 sind Angaben zu Probenahme (die Adsorbens-
mengen beziehen sich auf Sammel- und Kontrollphase), De-
sorption, Bestimmungsprinzip, Wiederfindungsraten und er-
reichter Bestimmungsgrenze zusammengestellt. Die Bestim-
mungsgrenze und die bei den Wiede1findungsraten aufgeführten 
Dotierungskonzentrationen beziehen sich auf die angegebenen 
Probenahmebedingungen. Eine Reinigung der Extrakte vor der 
Endbestimmung mit HPLC-UVD beziehungsweise GC-ECD er-
wies sich als nicht notwendig. 
Die Validierung der Methoden erfolgte bei zwei verschiedenen 
Kombinationen von Temperatur und relativer Feuchte: einem 
niedrigeren Niveau bei 20-22 °C und 45-60 % relativer Feuchte 
sowie einem höheren Niveau bei mindestens 28 °C und 80 % re-
lativer Feuchte. Stärende Blindwerte sind bei der Methodenvali-
dierung nicht aufgetreten. Außerdem konnte festgestellt werden, 
daß im Bereich der aufgeführten Dotierungskonzentrationen und 
Probenahmebedingungen der Durchbruch des Wirkstoffs in die 
Kontrollphase unter 10 % lag. 
Nachrichtenbl. Deut. Pflanzenschutzd. 51. 1999 
Danksagung 
Die Autoren danken Frau ELKE LEIBOLD und Frau MONIKA 
ScHOSTAG für das Zusammenstellen der Tabellen. 
Literatur 
Bei Interesse an den hier aufgeführten unveröffentlichten Berichten 
wende man sich an den entsprechenden Zulassungsinhaber (angegeben 
in Tabelle 1) oder an die Biologische Bundesanstalt. Die Anschriften 
können dem aktuellen Pflanzenschutzmittelverzeichnis (BIOLOGISCHE 
BUNDESANSTALT, 1999) entnommen werden. 
AusTIN, D. J., J. D. MANLEY, 1993: Triticonazol, Analytical method for 
the determination of residues in drinking and ground water, P92/ 109 (Fe-
bruar 1993), unveröffentlichter Bericht, Rhöne-Poulenc Agriculture, 
On gar. 
BGVV (Hrsg.): Amtliche Sammlung von Untersuchungsverfahren nach 
§ 35 LMBG, Band I/1, Methode L 00.00-34 (V), 36. Lieferung, Sep-
tember 1998. 
BIOLOGISCHE BUNDESANSTALT für LAND- und FORSTWIRTSCHAFT, 1999: 
Pflanzenschutzmittelverzeichnis, Teile 1-7, 47. Auflage, Saphir Verlag, 
Ribbesbüttel. 
BLACHA-PULLER, M., J. GOEDICKE, K.-H. LEIST, H.-G. N01TING, J. PAU-
LUHN, D. PICK, R. PFEIL, K. RIEGNER, J. SIEBERS, 1994: Analysenmetho-
den zur Bestimmung von Pflanzenschutzmittelrückständen in Luft. 
Nachrichtenbl. Deut. Pflanzenschutzd. 46. 60-61. 
BRIELBECK, B., D. MARX, 1994: Validierung der Analysenmethode zur 
Bestimmung von Quinoclamin in Trinkwasser, AB 88550-GM-OOJ-2 
(15. September 1994), unveröffentlichter Bericht, Stähler Agrochemie, 
Stade. 
BRIELBECK, B., D. MARX, 1996: Validierung der Analysenmethode zur 
Bestimmung von Quinoclamin in Boden aus Freilandversuchen, AB 
88550-GM-002C (12. Juli 1996), unveröffentlichter Bericht, Stähler 
Agrochemie, Stade. 
BUTCHER, S. M., 1993: Determination of residues of flurprimidol in 
drinking water, ERC 93.15 (13. September 1993), unveröffentlichter 
Bericht, DowElanco Europe, Wantage. 
DEMIRBAS, N., J. SIEBERS, 1998a: Bestimmung der Retentionszeiten von 
Quinoclamin, Diniconazol, Tebufenozid, Dimethenamid, Flurtamone, 
Triticonazol, Tetraconazol und Metconazol, Arbeitsbericht FC J 097-5A 
(20. Januar J 998), unveröffentlichter Bericht, BBA, Fachgruppe Che-
mische Mittelprüfung, Braunschweig. 
DEMIRBAS, N., J. SIEBERS, 1998b: Untersuchung zur Anwendbarkeit der 
Multimethode S-19 online für die Wirkstoffe Dimethenamid, Quinocla-
min, Tetraconazol, Diniconazol, Metconazol, Triticonazol, Flmtamone 
und Tebufenozid in Tomaten und Boden, Arbeitsbericht FC 1097-5 (6. 
Mai 1998), unveröffentlichter Bericht, BBA, Fachgruppe Chemische 
Mittelprüfung, Braunschweig. 
DEUTSCHE FORSCHUNGSGEMEINSCHAFT (Hrsg.): Rückstandsanalytik von 
Pflanzenschutzmitteln, Mitteilung VI der Senatskommission für Pflan-
zenschutz-, Pflanzenbehandlungs- und Vorratsschutzmittel, Methoden-
292 RALF F1scHER u. a„ Rückstandsanalytik neuer Pflanzenschutzmittelwirkstoffe 5. Mitteilung 
sammlung der Arbeitsgruppe „Analytik", 1. bis 11. Lieferung, VCH Ver-
lagsgesellschaft, Weinheim, 1991. 
DIN, 1997: Deutsche Einheitsve1fahren zur Wasser-, Abwasser- und 
Schlamm-Untersuchung. Physikalische, chemische, biologische und 
bakteriologische Verfahren. Hrsg. von der Fachgruppe Wasserchemie 
der Gesellschaft Deutscher Chemiker in Gemeinschaft mit dem Nor-
menausschuß Wasserwesen (NAW) im DIN Deutsches Institut für Nor-
mung e. V„ Band V, 1-39. Lieferung 1997, VCH Verlagsgesellschaft, 
Weinheim, Beuth Verlag, Berlin. 
DoBRAT, W„ 1999: Persönliche Mitteilung: Informationen aus Zulas-
sungsunterlagen. 
DoMANGE, N„ D. HüGLIN, 1992: CGA 152005, Determination of resi-
dues of parent compound by liquid chromatography- Soil, REM 156.02 
(10. März 1992), unveröffentlichter Bericht, Ciba-Geigy, Basel. 
EG, 1986: Richtlinie des Rates vom 24. Juli 1986 über die Festsetzung 
von Höchstgehalten an Rückständen von Schädlingsbekämpfungsmit-
teln auf und in Lebensmitteln tierischen Ursprungs, 86/363/EWG, Amts-
blatt der Europäischen Gemeinschaften, Nr. L 221, 7. August 1986. 
EG, 1996: Richtlinie 96/46/EG der Kommission vom 16. Juli 1996 zur 
Änderung der Richtlinie 91/414/EWG des Rates über das Inverkehr-
bringen von Pflanzenschutzmitteln, Amtsblatt der Europäischen Ge-
meinschaften, Nr. L 214, 23. August 1996. 
FISCHER, R„ J. SIEBERS, 1997: Rückstandsanalytik neuer Pflanzen-
schutzmittelwirkstoffe. 1. Mitteilung: Aclonifen, Azoxystrobin, Bupro-
fezin, Metosulam, Pyrimethanil, Sulcotrion. Nachrichtenbl. Deut. Pflan-
zenschutzd. 49, 246-254. 
FISCHER, R., J. SIEBERS, M. BLACHA-PULLER, 1997: Methodenbuch 
Rückstandsanalytik. Kurzfassungen zur Bestimmung von Pflanzen-
schutzmitteln in Wasser, Mitt. Bio!. Bundesanst. Land-Forstwirtsch. 
Berlin-Dahlem 326, 1-485. 
FORRER, K., P. GIRARDOT, 1991: CGA 152005, Determination ofresidues 
of parent compound by high pe1formance liquid chromatography- Plant 
Material, REM 156.01 (15. März 1991), unveröffentlichter Bericht, 
Ciba-Geigy, Basel. 
GENERAL INSPECTORATE FOR HEALTH PROTECTION: Analytical methods 
for pesticide residues in foodstuffs, Working Group „Ontwikkeling van 
Residuanalysemethoden", General Inspectorate for Health Protection, 
Dutch Ministry of Public Health, Welfare and Sport, 6th edition, 1996. 
GüLDMANN, K., J. SIEBERS, 1999: GC-MS-Untersuchungen von Fipro-
nil, Fluazolate, Pyraflufenethylester, Triticonazol, Cmfentrazone-ethyl, 
Famoxadone, Indoxacarb, Flurprimidol, Quinoclamin und Cinidonethyl, 
Arbeitsbericht FC 1198-6 ( 18. Juni 1999), unveröffentlichter Bericht, 
BBA, Fachgruppe Chemische Mittelprüfung, Braunschweig. 
GOTTSCHILD, D„ R. KLOSKOWSKI, K. SCHINKEL, 1999: Persönliche Mit-
teilung: Informationen aus Zulassungsunterlagen. 
GUILLET, M„ B. SnvIONIN, 1992: RPA400727, Analytical method for the 
detemünation of residues in soil, AG/CRLD/AN/9215423 (30. März 
1992), unveröffentlichter Bericht, Rhöne-Poulenc, Lyon. 
GUILLET, M„ B. SIMONIN, 1994: Triticonazole: Analytical method for the 
determination of residues in cereals, Method AR 92-92(E), 
R&D/CRLD/AN/9416276 (7. September 1994), unveröffentlichter Be-
richt, Rhöne-Poulenc Secteur Agro, Lyon. 
HÄNEL, R„ J. SIEBERS, 1998: Leitlinie: Rückstandsanalytik für die Über-
wachung. Ber. Bio!. Bundesanst. Land-Forstwirtsch. 43, 1-23. 
HOFHERR, W„ 1996: Validation of method REM 156.01 (6. Februar 
1996), unveröffentlichter Bericht, Ciba-Geigy, Basel. 
HUBER, H. P„ 1996: Compilation of analytical methods for SL-950 and 
its metabolites ADMP and ASDM in soil (various types) from existing 
validated residue analyses, RRC Project 614340 ( 13. Juni 1996), unver-
öffentlichter Bericht, RRC Umweltchemie, Itingen. 
LE GREN, !., 1994: Triticonazole: Analytical method for the determina-
tion of residues in beef and poultry tissues, in milk and in eggs, Method 
AR 104-94(E), R&D/CRLD/AN/cb/9416511 (4. November 1994), un-
veröffentlichter Bericht, Rhöne-Poulenc Secteur Agro, Lyon. 
LE GREN, !., 1995: Complementary Report to Study: Triticonazole: Ana-
lytical method for the determination of residues in beef and poultry 
tissues, in milk and in eggs, Method AR 104-94(E), R&D/CRLD/ 
AN/bd/9516534 (5. Dezember 1995), unveröffentlichter Bericht, 
Rhöne-Poulenc Secteur Agro, Lyon. 
MAESTRACCI, M. M„ G. P. TURIER, 1994: Analytical method for the de-
termination of triticonazole in air, (30. Januar 1994), unveröffentlichter 
Bericht, Rhöne-Poulenc Secteur Agro, Lyon. 
MURPHY, P. G., S. A. MERCHANT, K. A. CHARRON, 1992: Cutless* .33G 
Growth Regulator: Validation of monitoring methods for assessing wor-
ker exposures, HEH2.12-38-26(4) (30. Juni 1992), unveröffentlichter 
Bericht, DowElanco, Midland. 
NIOSH, 1996: Manual of Analytical Methods, 4th ed. 1994, 1 st supp. 
1996, National Institute for Occupational Safety and Health (Cincinnatti, 
Ohio), Government Printing Office, Washington DC. 
OSHA: Analytical Methods Manual, Occupational Safety and Health 
Administration, OSHA Publication Office, US Depmtment of Labor, 
Washington DC. 
RöDEL, W„ J. SIEBERS, 1998: Analytik von Pflanzenschutzmitteln in 
Luft. Methodenkurzfassungen. Mitt. Bio!. Bundesanst. Land-Forst-
wirtsch. Berlin-Dahlem, 355, 1-229. 
RoGGE, K., J. SIEBERS, 1998: Untersuchungen zur Anwendbarkeit der 
Multimethode S 19 für den Wirkstoff Flurprimidol in Boden, Arheitsbe-
richt FC 1098-4 (9. November 1998), unveröffentlichter Bericht, BBA, 
Fachgruppe Chemische Mittelprüfung, Braunschweig. 
SCHULZ, M„ 1995: SL-950: Residue in maize - italy 1992, RRC Project 
330693 (21. Februar 1995), unveröffentlichter Bericht, RCC Umwelt-
chemie, Hingen. 
SCHULZ, M., A. ULLRICH-MITZEL, l 995a: SL-950: Validation of analyti-
cal method for determination of residues in drinking water, RCC Project 
604383 (21. Dezember 1995), unveröffentlichter Bericht, RCC Um-
weltchemie, Itingen. 
SCHULZ, M., A. ULLRICH-MITZEL„ l 995b: Analytical method for the de-
termination of SL-950 in air, RCC Project 385470 ( 13. Dezember 1995), 
unveröffentlichter Bericht, RRC Umweltchemie, Itingen. 
SCHULZ, M„ A. ULLRICH-MITZEL, 1996: SL-950: Development and vali-
dation of analytical methods for determination of residues in food stuffs 
of animal origin, RCC Project 606543 (9. Mai 1996), unveröffentlichter 
Bericht, RCC Umweltchemie, Itingen. 
SPECHT, W„ S. PELZ, W. GILSBACH, 1995: Gas-chromatographic deter-
mination of pesticide residues after clean-up by gel-permeation chroma-
tography and mini-silica gel-column chromatography. Fresenius J. Anal. 
Chem. 353, 183-190. 
TRIBOLET, R„ 1994: Sampling of air and determination of residues of pa-
rent compound by high pe1formance liquid chromatography incl. vali-
dation, REM 156.03 (5. Juli 1994), unveröffentlichter Bericht, Ciba-
Geigy, Basel. 
VARGO, J. D„ 1991: Analytical method for the detennination of CGA-
152005 in water by high performance liquid chromatography with co-
lumn switching incl. validation data, Method No. AG-583 (5. Februar 
1991), unveröffentlichter Bericht, Ciba-Geigy, Greensboro. 
VARGO, J. D., 1993: Analytical method for the determination of CGA-
152005 and its metabolites CGA-159902 and CGA-300406 (desmethyl 
CGA-152005) in water and soil by high pe1formance liquid chromato-
graphy with mass spectrometric detection including validation data, Me-
thod No. AG-600 (8. Januar 1993), unveröffentlichter Bericht, Ciba-
Geigy, Greensboro. 
VDLUFA, 1996: Methodenbuch. Band VII. Umweltanalytik, 1. Teillie-
ferung 1996, VDLUFA-Verlag, Darmstadt. 
WEST, S. D., B. S. RUTHERFORD, J. H. WESTON, 1988: Determination of 
Flurprimidol residue in soil and soil/grass mixtures,AM-AA-CA-R058-
AC-755 (13. Juni 1988), unveröffentlichter Bericht, DowElanco, Lilly 
Research Laboratories, Greenfield. 
YoKLEY, R. A., 1992: Analytical method for the determination of CGA 
152005 in meat, milk, blood and eggs by high performance liquid chro-
matography incl. validation data, Report No. AG-592 (31. März 1992), 
unveröffentlichter Bericht, Ciba-Geigy, Greensboro. 
Zur Veröffentlichung angenommen: 5. März 1999 
Kontaktanschrift: D1: Johannes Sieber.1·, Biologische Bundesanstalt für 
Land- und Forstwirtschaft, Fachgruppe Chemische Mittelpriifung, 
Messeweg 11112, D-38104 Braunschweig 
Nachrichtenbl. Deut. Pflanzenschutzd. 51. 1999 
